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Beschreibung 

Pigmente, die Qber Physical Vapor Deposition 
(PVD) von ein- Oder mehrschichtigen Filmen auf einen 
Trdger. darauf folgendes Abidsen und anschlieBende s 
Zerkleinerung dieser Rime bzw. Filmpakete hergestelft 
werden, finden in jungster Zeit wegen ihrer besonderen 
optischen Elgenschaften zunehmend Interesse. So wird 
beispielsweise einschichtiges. uber PVD hergestelltes 
Aluminiumpigment. das unter dem Namen METALURE 10 
(eingetragene Marke) bekannt ist, wegen seines uber- 
ragenden Spiegel glanzes in der Druck- und Lackindu- 
strie geschdtzt. wdhrend mehrschichtige, sogenannte 
optisch variable Pigmente, die brillartte Interferenzfar- 
ben haben und ausgeprdgte winkelabhdngige Farbton- is 
dnderungen bewirken, in Lacken. Kunststoffen und im 
Wertschriftendruck zunehnnend angewendet werden. 

Die einschichtigen Aluminiumpldttchen von hach- 
stem Qanz des vorstehend erwdhnten Aluminlumpig- 
ments werden durch Bedampfen eines mit einer 20 
Release-Schicht ausgerusteten Substrats im Vakuum. 
anschlieBende Abldsung des Aluminiumlilms und des- 
sen mechanische Zerkleinerung hergestellt Die Dicke 
der Fflmpartikel liegt im allgemeinen unter 100 nm. Die 
PIdttchenoberflSche ist spiegelglatt und von hOchster 25 
Perfektion. Die Pt^chenoberfldche kann aber auch 
eine hologrammahnliche PrSgung aufweisen (WO 
93/23481). Solche PIdttchen erscheinen dann je nach 
Pragung in variablen Farben. 

Der grundsdtzliche Aufbau von optisch variablen 30 
Mehrschicht-Pigmenten ist folgender: Auf eine zentrale 
hochreflektierende Metallschicht M folgen nach jeder 
Seite hin eine transparente niedrigbrechende Schicht T 
und dann eine semitransparente Metallschicht M\ 
Filme. die einen Mehrschichtaufbau vom Typ MTM auf- 35 
weisen, sind seit vielen Jahren bekannt (Optical Acta 
20. 925-937 (1973). US-A 38 58 977). Pigmente, die 
das bei Filmen gultige optische Prinzip verkOrpem und 
die oben genannte Schichtenfolge M'TMTM* aufweisen. 
sind erstmals in der US-A 34 38 796 beschrieben wor- 40 
den. Die pidttchenfdrrr^gen Pigmentpartikel, fur das 
Anwendungsgebiet dekorativer Lacke gedacht, zeigen 
brillante Farben und bestehen aus elner mindestens 60 
nm dicken hochreflektierenden zentralen Aluminium- 
schicht. die nach aufBen hin von je einer 100 bis 600 nm 4S 
dicken Si02-Schicht begleitet wird, auf die dann eine 
semitransparente 5-40 nm dicke Alumtniumschicht 
folgt. Daruber befindet sich noch eine Si02-Schutz- 
schicht. Die Herstellung dieser Pigmente erfolgt durch 
Aufdampfen aufeinanderfblgender Schichten und so 
anschlieBende Zerkleinerung des mehrschichtigen 
Films auf die PartikelgrSBe von Effektpigmenten. Damit 
die AblOsung des Films vom Substrat erieichtert wird, 
wird dieses mit einer Releaseschicht belegt. Die Farbe 
der auf diese Weise produzierten Pigmente hdngt von ss 
der Dicke der Si02-Schichten ab. Jeder Farbton des 
Spektrums kann Qber die Wahl der Schichtdicke der 
Si02-Schichten gezielt eingestellt werden. Auch Interfe- 



renzfarben hdherer Ordnung sind mdglich. 

Pigmente mit Shnlichem Aufbau und §hnlichem 
Herstellverfahren sind in US-A 51 35 812 bzw. EP-A 
227 423 beschrieben. Diese Pigmente haben einen 
Mehrschichtenauf bau. wobei die zentrale opake Schicht 
aus einer hoch reflektierenden Metallschicht im allge- 
meinen Aluminium, die nach auBen hin folgenden trans- 
parenten Schichten aus MgF2 Oder Si02 (Brechungs- 
Index n < 1.65) und einer semitransparenten bzw. 
semiopaken Metallschicht bestehen. Anwendungsge- 
biet sind Druckfarben fOr fdlschungssichere Banknoten. 
Die Pigmente werden durch Physical Vapor Deposition 
im Vakuum und anschlieBende Zerkleinerung des 
mehrschichtigen Films im allgemeinen in einem Ultra- 
schallzerMeinerer. auf PigmentpartikelgrdBe herge- 
stellt. 

Samtliche in den o.g. Patenten beschriebenen Pig- 
mente haben den Nachteil. daB sie aufgrund freier 
Metaltfiachen kon-osionsanfailtg sind. Zwar iassen sich 
die aus mehrschichtig aufgedampften Filmen herge- 
stellten Pigmente auf den GroBfiachen der Pigmentteil- 
chen durch Erzeugung einer Schutzschicht schon im 
Aufdampfverfahren passivieren. wie dies gemSB US-A 
3 438 796 erfblgte. Bei der Zerkleinerung auch des 
mehrschichtigen Films entstehen jedoch frische Bruch- 
stelten, die verfahrensbedingt ungeschutzt und daher 
sehr korrosionsempfindlich sind. Die chemische Reakti- 
vitdt der frischen Bruchstellen fuhrt - insbesondere in 
Gegenwart von Feuchtigkeit, Sduren oder Basen - zu 
Korrosion und damit zwangsldufig zu einer Verschlech- 
terung der Brilianz und Kbioristik der Pigmentpldttchen. 
Dies stent ein ernsthaftes anwendungstechnisches Pro- 
blem dar. In US-A 5 498 781 ist ein erster Versuch zur 
Passivierung optisch variabler Pigmente for wdssrige 
Beschlchtungssysteme beschrieben. Das verkaufsfer- 
tige optisch variable Pigment-Puiver wird danach mit 
einer Siianverbindung vom Typ R3 Si-A-X im speztellen 
mit (CH3 GH2 0)3 Si(CH2)3 NH2 in wSssriger alkoholi- 
scher LOsung oberfldchenbeschichtet. bei 110° G 
getempert und anschlieBend in afkoholischer LOsung 
mit einem Polymer, das funktionelle IsoCyanatgruppen 
trdgt, zur Reaktion gebracht. 

Das Ergebnis ist ein fertiger Lack, wie er zur deko- 
rativen Oberfldchenbeschichtung von Automobilen 
angewendet wird. Die in US-A 5 498 781 beschriebene 
Passivierung fOhrt somit zu einem einzigen Anwen- 
dungssystem und entbehrt der vielfditigen Anwen- 
dungsmOglichkeiten eines passivierten Pigmentes. Ein 
welterer Nachteil dieses Passivierungsverfahrens iiegt 
darin, daB die Korrosionsprozesse an den gefahrdeten 
Bruchkanten der optisch variablen Pigmente bereits 
eingesetzt haben, wenn die Behandlung des fertigen 
Pigmentpulvers beginnt. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, 
das Kon^osionsverhalten der durch PVD und anschlie- 
Bende Zerkleinerung der Filme hergestellten Pigmente 
zu verbessern und solche Pigmente bereitzustellen, die 
auch in aggressiven wdBrigen (insbesondere sauren 
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Oder alkalischen) oder Idsemittelbasierenden Medien 
weitgehend stabil bleiben. Hierbei soilten in vveiterer 
Sicht die durch die Fitmzerkleinerung entstandenen fri- 
schen Bruchstellen, be! optisch variablen Mehrschicht- 
pigmenten, insbesondere die Bruchstellen der 
zentralen hochreflektierenden Aluminiumschicht passi- 
viert werden. 

Diese Aufgabe wird durch Vorschlag von Pigmen- 
ten gemdB Anspruch 1 sowie durch eine Behandlung 
gemd3 mindestens einem der selbstdndlgen Verfeh- 
rensansprOche geidst. 

ErflndungsgemdB Oberziehen sich alle freten 
Metalloberfiachen mit einer festhaftenden passivieren- 
den Schicht mit Barrierefunktion. Hierbei ist bevorzugl, 
da3 nach dem erf indungsgemd6en Verfahren die passi* 
vierende Schicht wdhrend des Schrittes Fiinrizerkleine- 
rung aufgebracht wird. sich also sozusagen in situ 
unmittelbar be! der Entstehung der frischen Bruchkan- 
ten bildet. Die chemisch aufgebrachte passivierende 
Schutzschicht muB von einer Art sein, daB sie sich - 
sofern die GroBfiachen der Pigmentteilchen unge- 
schutzt sind - an den GroBfl§chen der Pigmentteilchen 
anlagert, auch und insbesondere jedoch die Bruchfia- 
chen Qberdeckt. Hierzu IdBt sich eine Anzahl von Ver- 
bindungen und Vorgehensweisen einsetzen: 

So kann die passivierende Schutzschicht aus Stof- 
fen der Gruppe langkettige Carbonsduren, Phosphon- 
sduren. Phosphorsdure, Alkohole, Amine, Amide und 
Derivate dieser Stoffe mit 8 bis 20 C-Atomen sowie aus 
salzartigen Verbindungen dieser Stoffe bestehen. Diese 
Stoffe werden auf die Pigmentteilchen entweder aus 
geeigneten Ldsungen oder durch Direktbehandlung 
aufgebracht. 

Die Schutzschicht kann aber auch aus mindestens 
einer Metalloxid-Schicht und/oder einer Metalloxklhy- 
dratschicht der Gruppe B. Al. Sn. Ti. V, Cr, Mo, Zn, Ce 
bestehen. Diese Schicht wird durch eine kontrollierte 
Hydrolyse entsprechender Saize oder Metallsdureester 
aufgefdllt. 

Weiterhin kann die Schutzschicht aus organlsch 
modifizierten Silikaten, Titanaten, Zrkonaten oder Alu- 
miniumzirkonaten bestehen und auch aus entsprechen- 
den organischen Ldsungen oder durch Hydrolyse 
entsprechend modifizierter Metallsdureester aufge- 
bracht werden. 

Als Schutzschicht ist auch eine organische Poly- 
merschicht auf Basis von Acrylaten und/oder Methacry- 
laten mdglich, die durch radikalische Polymerisation in 
LOsung aufgebracht werden. Diese Schutzschicht kann 
auf die Pigmente oder in einer besonderen Ausgestal- 
tung der Erfindung bereits wdhrend der Filmzerkleine- 
rung aufgebracht werden. 

Eine Schutzschicht. die durch Kbrrtoinationen der 
vorstehend aufgefuhrten Stoffe besteht ist denkbar. 

Die Versuche haben uberdies ergeben, daS es vor- 
teilhaft ist anstelledes reinen Aluminiums Aluminiumle- 
gierungen mit gr6Berer Korrosionsbestdndigkeit zu 
verwenden. BesorxJers hervorzuheben sind die meer- 



wasserbestdndige Aiuminiumtegierung "Hydronalium" 
(mit 7 Gew.% Magnesium und wenig Silizium) und 
chromhaltige Aluminiumlegierungen. 

Bel der Herstellung der Mehrschichtenpigmente 

5 wird in bekannter Weise vorgegangen. In einem Roll- 
Coater (Vakuumbeschichtungsapparatur mit einem 
innenliegenden auf- und abrollbaren Folienwickel) wird 
eine Folie. die zuvor mit einer Release-Schicht verse- 
hen wurde, uber Physical Vapor Deposition sukzessive 

10 mit einer semitransparenten Aluminlum-Schicht (5-40 
nm Dicke), dann einer transparenten Si02-Schicht 
(100-600 nm Dicke), dann einer opaken Aluminium- 
schicht (> 60 nm Dicke), dann wieder mit einer transpa- 
renten Si02-Schicht (100-600 nm Dicke) und 

IS schlieBlich mit einer semitransparenten Aluminium- 
schicht (5-40 nm Dicke) beschichtet. Anstelte von rei- 
nem Aluminium k6nnen fOr die zentrale Aluminium- 
schicht und/oder fur die beiden semitransparenten Alu- 
miniumschichten auch aiuminiumbasierende Legierun- 

20 gen verwendet werden. Das Verdampfen des 
Aluminiums oder aluminiumt>asierenden Metalls erfolgt 
elektrisch uber widerstandsbeheizte Schiffchen oder 
durch Sputtering. FOr optisch variable Pigmente wird 
Sputtering vorgezogen. Auch fur die Verdampfung von 

2$ Si02- bzw. von SiOa-haltigen Schichten ist Sputtering 
die bevorzugte Methode. Das Versetzen von Si02 mit 
Kryolith erweist sich als vorteilhaft. da der Aufbau der 
Si02/Kryolith-Schicht sehr viel rascher erfolgt als der 
Aufbau einer reinen SiO^-Schicht und Kryolith etwa die 

30 gleiche Brechzahl hat wie Si02. 

Zur Herstellung des Pigments aus dem mehr- 
schichtigen Rim wird zundchst die Release-Schicht mit 
Hilfe eines LOsemittels aufgelGst. der Film wird vom 
Substrat abgeschdit und die dabei anfallenden Film- 

35 bruchstOcke werden. gegebenenfells nach Waschen 
und Rltrieren, zerWeinert. Die ZerWeinerung der Film- 
bruchstucke auf PigmentgrOBe erfolgt durch Ultraschall 
Oder mechanisch durch HochgeschwindigkeitsrQhrer in 
einem flQssigen Medium oder nach Trocknung dersel- 

40 ben in einer LuftstrahlmOhle mit Sichterrad. Die freien 
Metalloberfiachen des Pigments, das in einer Teilchen- 
grOBe zwischen 5 und 60 iim, vorzugsweise zwischen 
12 und 36 anfdilt. werden je nachdem die Pigment- 
zerWeinerung in f lussigem Medium oder trocken vorge- 

45 nommen wird, bereits wahrend des ZerWeinerungs- 
vorganges oder im /^schluB daran durch eines der vor- 
stehend genannten eif indungsgemaBen Verfahren mit 
einer passivierenden Schutzschicht belegt 

Wird die Passivierung wahrend des ZerkJeine- 

50 rungsvorganges vorgenommen. so werden dem flQssi- 
gen Medium, in dem die RImbruchstucke bei der 
Zerklanerungsbehandlung vorliegen. z. B. Cartion- 
saure. Phosphorsaure oder Phosphorsdureester oder 
Chromsaure zugesetzt. Dabei muBdas Medium fur das 

55 jeweils zugesetzte Passivierungs-Agens zumindest 
eine gewisse Ldseeigenschaft haben. Passivieren des 
trodden Pulvers z. B. durch Zumischen von z. B. 
Metalloxiden. Polymeren, hdheren Fettsduren oder von 
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Phosphorsaureestern in feinteiliger Form ist dDenfalls 
mdglich, ebenso Passivierung in der Gasphase z. B. bei 
der ZerMelnerung von Filmbruchstucken in einer Luft- 
strahlmQhle. jedoch weniger bevorzugt. Im bevorzugten 
Fall warden Carbonsduren. PhosphorsSure. Phosphor- 5 
molybdansSure Oder PhosphorsSureester. Chromsaure 
Oder auch Gemische mehrerer Passlvierungsagenzien 
in wdsserigen, alkohdischen, ketonartlgen. alkanarti- 
gen. etherartigen oder anderen organischen Ldsemlt- 
teln wie Tetrahydrofuran, Propylacetat oder Toluol Oder w 
auch Gemischen derselben angewendet. Bei den Car- 
bonsSuren sind die hdheren Fettsduren wie Stearin- 
sdure, Olsdure, Myristinsdure Oder etwa Saize, wie z. B. 
Natriumstearat oder Zinkstearat besonders geelgnet. 
Auch Dicarbonsduren oder deren Saize kdnnen einge- 75 
setzt werden. 

Phosphorsdure kann ais ein- oder mehrbasige 
Saure zum Einsatz kommen. Unter den mdglichen 
Phosphorsdureestern sind solche auf Basis hdherer 
Fettalkbhole besonders bevorzugt. ChromsSure (CrOa) 20 
wird zweckmdBigerweise ais 20-%ige wdsserige 
LOsung appliziert. 

Die Kbnzentration des passtvierenden Agens im 
flQssigen Medium wird im Normalfall zwischen 5 und 30 
Q6w.% gewdhlt. Im Ausnahmefall flussiger Passivie- 25 
rungsmittel kann auch im 100-%igen Konzentrat gear- 
beitet werden, so z. B. bei Olsdure. Die passivierende 
Behandlung im flussigen Medium selbst erfblgt bevor- 
zugt Qber 1-5 Stunden. Wdhrend dieser Zert wird die 
pigmenthaltige Suspension schonend geruhrt. Nach 30 
der Behandlung wird das Pigment abfiltriert. gegebe- 
nenfalls gewaschen und getrocknet. Die Notwendigkeit 
des Waschens besteht nur bei der CrOs-Behandlung. 
Eine "Nachreifephase". wahrend der das Pigment 3-4 
Wochen ausschlieBiich lagert. erhdht die Qualitat der 3S 
Passivierung aller Erfahrung nach. Analysen zelgen. 
daO je nach PartikelgrOBe 0 - 30 Gew.% des passivie- 
renden Agens test auf die Oberfiache des Pigments 
-aufzieht". 

Die korrosionsstabilen Ein- und Mehrschichtenpig- 40 
mente nach der Erfindung werden zur MaterialeinfSr- 
bung, insbesondere zur Einfarbung dekorativer 
Beschichtungen im Lack-, Anstrichmittel-, Kunststoff-, 
Druck- und Keramik-Sektor angewendet. 

Zur schnellen Uberprufung der Wirksamkeit der 4S 
Passivierung, d. h. der Wasserbestandigkeit der Pig- 
mente. dient beispielsweise der in DE-A 40 30 727 
beschriebene Kbchtest in Wasser. Dabei werden 1 .5 g 
des zu testenden Metail- bzw. Mehrfilmpigments ais 
Paste in 10 g Biitylglykol vordispergiert und dann zu so 
150 g Wasser in eine gasdicht verschltef3bare Appara* 
tur gegeben. Man erhitzt dann bis zum Sieden und regi- 
striert die Zeit, die bis zur EntwicMung von 400 ml 
Wasserstoff benGtigt wird. 

NIcht stabilisierte Pigmente reagieren innerhalb weni- ss 
ger Minuten ab. Die erfindungsgemaB hergesteltten 
Pigmente erfordern dagegen Kochzeiten von minde- 
stens 1 5 h bis 400 ml Wasserstoff entwickelt sind. 
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'Die folgenden Beispiele dienen der weiteren Erlau- 
terung der Erfindung und veranschaulichen anhand des 
vorstehend genannten Tests die erzielte Passivierung 
und Kbrrosionsbestandigkeit der Pigmente nach der 
Erfindung. 

Beispiele: 

Herstellung von metallhaltigen Partikein ais Aus- 
gangsprodukt fur die Pigmentherstellung. 

A. In einem Roll Coater wird auf eine mit einer 
acrylharzbasierenden Release- Schicht beschich- 
tete Polyester-Folie durch Verdampfen von 
geschmolzenem Aluminium eine 90 nm dicke Alu- 
miniumschicht aufgebracht. Die Schicht wird dem 
Roll Coater entnommen und mit Hilfe von Aceton 
durch Anidsen der Release-Schicht abgeschalt. 
Die Bruchstucke der Schicht werden abdekantiert 
und mit Testbenzin gewaschen (300% Restldsemit- 
tel). 

B. In einem Roll Coater werden auf eine mit einer 
acrylharzbasierenden Release-Schlcht beschich- 
tete Polyester-Fblie Qbereinander der Reihe nach 
fblgende Schichten durch Sputtering aufgebracht: 

1. (M*) eine 10 nm dicke semitransparente Alu- 
mtniumschfcht 

2. (T) eine 500 nm dicke transparente Si02- 
Schicht 

3. (M) eine 60 nm dicke opake Aluminium- 
schicht 

4. (T) eine 500 nm dicke transparente Si02- 
Schicht 

5. (M*) eine 10 nm dicke semitransparente Alu- 
miniumschtcht 



Man erhait einen Mehrschichtenfiim, der einen 
deutlichen GrurVRot-Fartaflop aufweist. Dieser Film 
wird dem Roll-Coater entnommen und mit LOsemit- 
tel (THF/Wasser/Ethanol = 1 :1 :1, oder Aceton) vom 
Substrat abgeschalt. Die Bruchstucke werden abfil- 
triert. 

C. Vorgehen wie unter A. mit dem Unterschied, daB 
die Schichten 1. (M'), 3. (M) und 5. (M*) nicht aus 
reinem Aluminium, sondern aus einer Alumi- 
nium/Chrom-Legierung (95 Qew.% Al. 5 Gew.% Cr) 
bestehen. 

D. Vorgehen wie unter A. mit dem Unterschied, daB 
die Schichten 1 . (M'). 3. (M) und 5. (M*) nicht aus 
reinem Aluminium, sondern aus einer Hydrona- 
lium-Legierung (92,9 Gew.% Al. 7 Gew.% Mg. 0.1 
Gew.% Si) bestehen. 
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PassMerung der Bruchstucke 

Beispiel 1: Beschichtung von Einschichtpigmenten 

Der ICsemittel- und aluminiumfilmbruchstucke-hal- 
tige Slurry gem. Beispiel A. wird in eine ChromsSure 
(Cr03)-haltlge wdssrige LOsung eingetragen. die 12 
Gew.% CrOa und 88 Gew.% Wasser enthait. Anschlie- 
Berxi wird die Suspension im Ultraschallzerkleinerer 
uber 60 Minuten bei 30*" C behandelt. Dann wird das 
Pigment dekantiert. mehrmals mit Isopropanol gewa- 
schen und schlieBlich in die Endfbrm einer verkaufsfer- 
tigen isopropanolhaltigen Paste gebracht. 

Beispiel 2: Beschichtung mit Olsdureldsung 

Die unter B. hergestellten Mehrschichtenfilm-Frag- 
mente werden IGsemittelfeucht in eine OlsSure 
(C17H33COOH) enthaltende atkoholische Ldsung (30 
Gew.% Olsdure, 70 Gew.% Ethanol) eingetragen und 
anschlieBend in efnem handelsubllchen Ultraschaflzer- 
kleinerer uber etwa 1 Stunde behandelt. Danach liegt 
die PartikelgrOBe zwischen 3 und 60 ^m. AnschlieBend 
werden die Partikel bei 40° C noch uber weitere 4 Stun- 
den schonend gerOhrt. Danach wird abgekQhIt filtriert. 
mit einer Ldsung bestehend aus 95 Gew.% Ethanol und 
5 Gew.% Olsdure gewaschen und bei SO'' C im Vaku- 
umtrockenschrank getrocknet. AnschlieBend wird das 
Pulver 4 Wochen bei Raumtemperatur gelagert. 

Das so passivierte Pigmentpulver weist einen C- 
Anteil von 4 Gew.% auf. 

Beispiel 3: Beschichtung mit PhosphatlOsung 

Die unter B. hergestellten Mehrschichtenfilm- 
BruchstOcke werden lOsemittelfeucht in eine Triethylp- 
hosphat ((C2H5)3P04) enthaltende alkoholische 
LOsung (20 Gew.% Triethylphosphat. 77 Gew.% Etha- 
nol, 3 Gew.% H2O) eingetragen und dann im Ultra- 
schallzerkleinerer Qber ca. 1 Sturxie behandelt. Danach 
liegt die PartikelgrOBe zwischen 3 und 60 jxm. Anschlie- 
Bend werden die Partikel bei SO"* C noch weitere 3 Stun- 
den schonend gerOhrt Danach wird abgekOhlt und bet 
50"* C im Vakuumtrockenschrank getrocknet. Das Pul- 
ver wird Qber 4 Wochen bei Raumtemperatur gelagert. 

Das dergestalt passivierte Pigmentpulver weist 
einen P-Anteil von 0,4 Gew.% auf. 

Beispiel 4: Beschichtung mit ChromatiOsung 

Die unter B. hergestellten Mehrschichtenfilm-Frag- 
mente werden lOsemittelfeucht in eine Chromsdure 
(Cr03)-haftige wdsserige LOsung eingetragen. Die 
LOsung enthait 10 Gew.% CrO^ und 90 Gew.% HgO. 
AnschlieBend werden die Fragmente im Ultraschallzer- 
kleinerer uber ca. 1 Stunde auf PartikelgrdBen zwi- 
schen 3 und 60 ^m gebracht. Danach wird die 
Suspension uber 2 Stunden bei 40** C schonend 



geruhrt. dann wird das Pigment filtriert und mit Wasser 
gewaschen. Es wird bei 60" C im Vakuunrtrocken- 
schrank getrocknet und 2 Wochen gelagert. 
Das Pigment enthait 1.4 Gew.% Chrom. 

5 

Beispiel 5: Beschichtung mit ZinkstearatlOsung 

Das unter C. hergestellte Mehrschichtenfilm-Mate- 
rial wird im Vakuumtrockenschrank bei 50** C getrocknet 
70 und dann in eine Wasser/Xylol-haltige Zinkstearat- 
LOsung (10 Gew.% Zinkstearat. 5 Gew.% Wasser, 85 
Gew.% Xylol) eingetragen und im Ultraschallzerkleine- 
rer auf PartikelgrdBen zwischen 5 und 50 lam gebradit. 
Danach wird unter schonendem Ruhren die Suspen- 
ds sion 2 Stunden lang auf 80"* C ertiitzt. Danach wird das 
Pigment abfiltriert im Vakuumtrockenschrank bei 50^ C 
getrocknet und 4 Wochen lang gelagert. 

Beispiel 6: Beschichtung mit ChromatlOsung 

20 

Die unter D. hergestellten Mehrschichtenfilm-Frag- 
mente werden losemittelfeucht in Chromsdure (GrOs)- 
haltige LOsung (15 Gew.% CrOa, 85 Gew.% H2O) ein- 
getragen und in einem Ultraschallzerkleinerer auf Parti- 
es kelgrOBen zwischen 5 und 60 ^m gebracht. Danach 
wird die Suspension bei 40° C zwei Stunden lang 
geruhrt. AnschlieBend wird das Pigment abfilto-iert, mit 
H2O gewaschen, bei 60° C im Vakuumti^ockenschrank 
bei 50"^ getrocknet und 4 Wochen gelagert 

30 

Beispiel 7: Pofymerbeschichtung in LOsung 

125 g von durch PVD hergestellten einschichtigen 
Pigmentpartikein mit einer mittleren TeilchengrOBe von 

35 18 )im werden in 1300 g Testbenzin dispergiert und auf 
120°C erhitzt Zuerst werden 7.6 g 3-Methacryloxypro- 
pyltrimethoxysilan in 20 g Testbenzin und anschlieBend 
0,3 g Vinylphosphonsaure in 20 g Testbenzin. 0.3 g 
Wasser und 5,0 g 2-Butanol zugegeben und 1 h bet 

40 120''C umgerOhrt Danach werden 12 g Trimethylolpro- 
pantrimethacrylat in 20 g Testi^enzin und anschlieBend 
innerhalb von 30 min eine Aufschiammung von 0.4 g 
2,2-Azobis (2-methylpropannitril) in 10 g Testbenzin 
zugegeben. Man rQhrt 5 h bei 120°C. laBt die Reakti- 

45 onsmischung abkuhlen und trennt das beschichtete 
Pigment uber eine RIternutsche ab. Der erhaltene Fil- 
terkuchen wird im Vakuumtrockenschrank vom LOse- 
mittel befreit 

Im Kochtest entwtckelt das Pigment nach 22 h nur 100 
60 ml Wasserstoff. 

Beispiel 8: Polymerbeschichtung in LOsung 

GemaB der Arbettsweise von Beispiel 7 werden 
55 korrosionsstabile Pigmente unter Venvendung von 0,2 g 
2-Cait)Oxyethanphosphonsaure bzw.0,2 g Aminoethan- 
phosphonsdure anstelle von 0,3 g Vinylphosphonsaure 
erzeugt 
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Im Kochtest entwickein die so hergestellten Pig- 
mente nach 20 h 120 ml bzw. 125 ml Wasserstoff. 

Beispiel 9: Beschichtung mil Phosphat nach einem 
CVD-Verfahren s 

100 g einschichtlge Pigmentteitchen (mitttere Toil- 
chengrOBe 20 ^m) wurden im WIrbelschichtreaktor 
durch Einleiten von Insgesamt 800 l/h Stickstoff als Wir- 
belgas fluidisiert und auf 200^*0 erhllzt. 200 l/h der Wir- io 
belgase wurden durch eine auf TO'^C erwdrmte und mit 
20 ml POCI3 beschickte Vorlage geleitet. Weitere 200 
l/h Stickstoff wurden in einer zweiten auf SO'^C erwQrm- 
ten und mit Wasser beschickten Vorlage mit Wasser- 
dampf beladen und in den Reaktor uberfuhrt. Der Rest is 
der WIrbelgase wurde direkt durch die untere Offhung 
des Reaktors uber den Frittenboden eingeblasen. 

Nach etwa 2 h war die gesamte POCIs-Menge ver- 
braucht. Die Analyse ergab 0,82 Gew-% P im passlvier- 
ten Pigment 20 
Im Kochtest entwi'ckette das Pigment nach 22 h 90 ml 
Wasserstoff. 

Beispiel 10: Beschichtung mit Phosphit nach einem 
CVD-Verfahren 2s 



Beispiel 13: Beschichtung mit Cersilicatldsung 

100 g Pigmentpulver (mittlere Teilchengrd8e 12 
Jim) werden in 600 ml Propylenglykolmonobutylether 
dispergiert und mit einer wdBrigen Ldsung von 50 g 
Cersilikat 15 h bei Raumtemperatur gerOhrt. Anschlie- 
Bend wurde das Pigment Qber eine Filternutsche abge- 
trennt. 

Das erhaltene Pigmentpulver enthielt 14,0 Gew.% Ce 
und bildete im Kochtest nach 22 h 150 ml Wasserstoff. 

Beispiel 14: Beschichtung mit Organophosphiten 

(RO)2PHO 

100 g Pigmentpulver wuiden in 1000 g Testbenzin 
dispergiert und mit 8 g Dioctylphosphit in 100 g Test- 
benzin bei Raumtemperatur versetzt und 24 h intensiv 
geruhrt, AnschlieBend wurde das Pigment mittels Filter- 
nutsche akxfetrennt und l^ei 90°C im Vakuumtrocken- 
schrank getrocknet Das so beschichtete Pigment 
enthielt 0,76 Gew.% P und entwickelte im Kochtest nach 
20 h 90 ml Wasserstoff. 

Beispiel 15: Beschichtung mit modifizierten Titanaten in 
Ldsung 
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Analoges Vorgehen gem^B Beispiel 9, jedoch unter 
Verwendung von 24 ml Trimethylphosphit bei einer Vor- 
lagentemperatur von 20''C und 3 h Reaktionszeit. 
Das fertige Pigment enthielt 2,8 Gew.% P; im Kochtest 30 
entwickelte es nach 24 h 60 ml Wasserstoff. 

Beispiel 1 1 : Beschichtung mit Vanadat nach einem 
CVD-Verfahren 

35 

Analoges Vorgehen gemaB Beispiel 9. jedoch unter 
Verwendung von 28 ml VOCI3 bei einer Vorlagentempe- 
ratur von 20^0 und 5 h Reaktionszeit. 
Das so beschichtete Pigment enthielt 13 Gew.% V; im 
Kochtest bildeten sich in 22 h 360 ml Wasserstoff. 40 

Beispiel 12: Beschichtung mit Molybddnsdure in 
Ldsung 

200 g Pigmentpartikel (mittlere TeilchengrOBe 15 4S 
\ixx\) wurden in 2000 ml Proplyengiykolmonomethylether 
dispergiert und bei 15-20^C fc>ei einem pH-Wert von 9 
mit einer wSBrigen LOsung von 20 g Ammoniumpara- 
molybdat (NH4)6Mo7024 . 4 HgO in 400 g deminerafi- 
siertem Wasser tropfenweise versetzt. Nach 1 h 50 
Reaktionszeit wurde das Reaktionsprodukt mittels Fil- 
ternutsche isoiiert und mehrfach vrat demineralisiertem 
Wasser gewaschen, um Ammoniumsaize und nicht 
abreagiertes Molybdat zu entfernen. Das auf diese 
Weise beschichtete Pigment enthielt 5.2 Gew.% Mo und ss 
entwickelte im Kochtest nach 24 h 85 ml Wasserstoff. 



100 g Pigmentpulver wurden in 800 g Ethylacetat 
homogen dispergiert. mit einer Ldsung von 20 g Isopro- 
pyltri(dioctyl}pyrophosphatotitanat (KR 38S, Fa. Ken- 
rich) in 100 g Ethylacetat versetzt und 24 h bei 
Raumtemperatur intensiv geruhrt. AnschlieBend wurde 
das Pigment vom LOsemittel separiert und im Vakuum- 
trockenschrank bei 50''C getrocknet 
Das beschichtete Pigment enthiielt 0,5 Gew.% Ti und 
2,2 Gew.% P und entwickelte im t^x;htest nach 24 h 70 
ml Wasserstoff. 

PatentansprQche 

1- Durch Physical Vapor Deposition (PVD) herge- 
stellte Metallpigmente auf Aluminiumbasis, 
dadurch gekennzeichnet, daB alie nach der Zerklei- 
nerung eines durch PVD erzeugten Metallfilms frei- 
liegenden Metatlfldchen, insbesondere die 
Bruchfldchen, der Metallpigment-Partikel mit einer 
passivierenden Schutzschicht belegt sind. 

2. Metallpigmente nach Anspruch 1 . die zur Erzieluhg 
varlabler Farbeffekte einen Mehrschichtenaufbau 
des Typs MTMTM* haben. wobei M' eine semi- 
transparente Aluminium- Oder aluminiumbasie- 
rende Metallschicht T ein transparentes 
niedrigbrechendes Dielektrikum und M eine hoch- 
reflektierende opake Aluminium- oder aluminium- 
basierende Schicht sind und wobei auf die Schicht 
M' zusatzlich eine passivierende Schutzschicht auf- 
gebracht ist, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Schutzschicht sich auch Qber die Bruchf Idchen der 
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Pigmentteilchen erstreckt. 

3. Metallpigmente nach Anspruch 1 oder 2. dadurch 
gekennzeichnet. dafB die passivierende Schutz- 
schicht aus einem Stoff der Gruppe Carbonsauren, s 
Phosphorsdure. Phosphons^ren und Derivate 
dieser Stoffe mit 8 bis 20 C-Atomen Oder aus salz- 
artigen Verbindungen der Stoffe der genannten 
Gruppe besteht. 

10 

4. Metallpigmente nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet daf3 die passivierende Schutz- 
schicht aus mindestens einer Metalloxidschicht 
und/oder l\/letalloxidhydratschicht aus Metallen der 
Gruppe B, Al, Sn, Ti, V, Cr, Mo. Zn, Ce besteht. is 

5. Metallpigmente nach Anspruch 1 oder 2. dadurch 
gekennzeichnet, daB die passivierende Schutz- 
schicht aus einem organisch modifizierten Silikat. 
Titanat, 2nrkonat oder Aluminiumzirkonat besteht 20 

6. Metallpigmente nach Anspruch 1 oder 2. dadurch 
gekennzeichnet, daB die passivierende Schutz- 
schicht aus einem organischen Polymer auf Basis 
von Acrylaten und/oder Methacrylaten besteht. 25 

7. Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 6. 
dadurch gekennzeichnet, daB die Metallschicht 
bzw. Metallschichten aus einer korrosionsstabilen 
Aluminiumlegierung besteht bzw. bestehen. 30 

8. Metallpigmente nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Aluminiumlegierung eine chrom- 
haltige Aluminiumlegierung ist. 

35 

9. Verfahren zur Erzeugung korrosionsstabiler Metall- 
pigmente auf Aluminiumbasis, die im Wage der 
Physical Vapor Deposition (PVD) und anschlie- 
Bende Zerkletnerung des entstandenen Metallf ilms 
hergesteilt sind. dadurch gekennzeichnet, daB die 40 
durch die ZerWeinerung erhaltenen Pigmente mit 
einem oder mehreren Stoffen der Gruppe Carbon- 
sdure, Phosphonsduren, Phosphorsdure, Phos- 
phormolybddnsdure, Alkohole, Amine, Amide und 
Derivate dieser Stoffe behandelt werden. 45 

10. Verfahren nach Anspruch 9. dadurch gekennzeich- 
net. daB die Pigmente mit Derivaten mit 8 bis 20 C- 
Atomen der genannten Stoffe behandelt werden. 

so 

11. Verfahren nach Anspruch 9 oder 10. dadurch 
gekennzeichnet, daB die Pigmente in LOsungen 
von saizartigen Verbindungen der genannten Stoffe 
Oder deren Derivaten behandelt werden. 

55 

12. Verfahren zur Erzeugung korrosionsstabiler Metall- 
pigmente auf Aluminiumbasis. die im Wege der 
Physical Vapor Deposition (PVD) und anschlieBen- 
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den Zerkleinerung des entstandenen Metaltfilms 
hergesteilt sind. dadurch gekennzeichnet. daB auf 
die freien Metallf Idchen der durch die Zerkleinerung 
erhaltenen Pigmente als passivierende Schutz- 
schlcht eine Metalloxid- und/oder Metalloxidhydrat- 
schicht durch Hydrolyse von Salzen oder 
Metallsdureestern aus der Gruppe B, Al, Sn, Ti, V. 
Cr, Mo, Zn, Ce aufgefdilt wird. 

13. Verfahren zur Erzeugung korrosionsstabiler Metall- 
pigmente auf Aluminiumbasis. die im Wege der 
Physical Vapor Deposition (PVD) und anschfieBen- 
den Zerkleinerung des entstarKlenen Metallfilms 
hergesteilt sind. dadurch gekennzeichnet. daB auf 
die freien Metallf Idchen der durch die Zerkleinerung 
erhaltenen Pigmente als passivierende Schutz- 
schicht eine organisch modif izierte Silikat-, Trtanat- 
, Zirkonat- oder Aluminiumzirkonatschlcht aus ent- 
sprechenden organischen L5sungen oder durch 
Hydrolyse entsprechend modif izierter Metallsdure- 
ester aufgebracht wird. 

14. Verfahren zur Erzeugung korrosionsstabiler Metall- 
pigmente auf Aluminiumbasis, die im Wege der 
Physical Vapor Deposition (PVD) und anschlieBen- 
den Zerkleinerung des entstandenen Metaltfilms 
hergesteilt sind. dadurch gekennzeichnet, daB auf 
die freien Metallf Idchen der durch die Zerkleinerung 
erhaltenen Pigmente als passivierende Schutz- 
schicht eine organische Polymerschicht auf Basis 
von Acrylaten und/oder Methacrylaten durch radi- 
kaiische Polymerisation in LOsung aufgebracht 
wird. 

15. Verfahren nach einem der AnsprOche 9 bis 14. 
dadurch gekennzeichnet. daB das Aufbrlngen der 
passivierenden Schutzschicht auf die freien Metall- 
oberfldchen der Pigmentteilchen wdhrend des Zer- 
kleinerungsvorgangs des durch PVD erzeugten 
Metallfilms erfolgt. 

16. Verfahren nach einem der Anspruche 9 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, daB etn die passivie- 
rende Schutzschicht bildender Stoff oder eine Kom- 
ponente davon die Release-Schicht bei der 
Herstellung der Aluminiumpigmente im Wege des 
PVD biidet und daB wdhrend des Zerkleinerungs- 
vorgangs des Metallfilms die Release-Schicht auf- 
gelOst und als Schutzschicht auf die freien 
Metallfldchen der Metallteilchen aufgebracht bzw. 
durch Zugabe einer entsprechervJen Schutz- 
schicht-Kbmponente mit dieser zur Reaktion 
gebracht und das Reaktlonsprodukt als Schutz- 
schicht aufgebracht wird. 

17. Venwendung der Metallpigmente nach einem der 
/Anspruche 1 bis 8 oder der Metallpigmente. herge- 
steilt nach einem der Verfahren gemSBden AnsprO- 



7 



13 



EP0826 745A2 



Chen 9 bis 16. in Farben und Lacken. Druckfarben 
und Kunststoffen. 
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Alerting Abstract: EP A2 

In metal pigments based on aluminium (Al), produced by physical vapour deposition (PVD), all exposed 
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surfaces of the particles obtained by crushing'the film, especially the fracture surfaces, are coated with a 
passivating protective layer. 

Also claimed is methods of producing corrosion-resistant pigments of this type. 

USE - The pigments are used in paints, lacquers, printing inks and plastics (all claimed). They are useful in 
e.g. car lacquers, inks for printing valuable documents and the production of holograms. 

ADVANTAGE - The fracture surfaces are very susceptible to corrosion if the particles are passivated 
before pulverisation. In a known method, the pigment is coated with a silane, which is then reacted with a 
polymer containing functional isocyanate groups. This method is applied only to pigments used in car 
lacquers and does not prevent corrosion at fracture surfaces, as it is used for coating the finished pigment. 
Pigments passivated after pulverisation are more resistant to corrosion, even in aggressive aqueous 
(especially acid or alkaline) or solvent-based media. 

International Classification (Main): B05D-003/12, B32B-005/16, C09C-001/64, C23C-014/14 
(Additional/Secondary): B05D-007/00, B32B-027/08, B32B-027/30, C08K-003/08, C08K-009/02, 

C08K-009/08, C09C-001/00, C09D-01 1/00, C09D-007/12, C22C-021/08, C23C-0 14/00, C23C-0 14/24, 
C23C-014/34, C23C-014/58, C23C-016/00, C23C-022/03, C23C-022/24, C23C-022/40, C23C-022/66, 
C23F-01 1/12, C23F-015/00 

US Classification, Issued: 427216000, 427220000, 427327000, 427250000, 427600000, 427346000, 
427250000, 428403000, 428404000, 427216000, 427220000, 427221000, 427250000. 427327000 

Original Publication Data by Authority 

Australia 

Publication Number: AU 713234 B (Update 200006 E) 
Publication Date: 19991125 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE; DE (ECKA-N) 
Inventor: KAUPP G OSTERTAG W SOMMER G 

Language: EN 

Application: AU 199730131 A 19970723 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: AU 9730131 A (Previously issued patent) 

Original IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C- 14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/1 2(B) C23F-15/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C-14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/12(B) C23F-15/00(B)|AU 
199730131 A (Update 199820 E) 
Publication Date: 19980305 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE (ECKA-N) 
Inventor: KAUPP G OSTERTAG W SOMMER G 
Language: EN 

Application: AU 199730131 A 19970723 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Original IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C-14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/12(B) C23F-15/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C- 14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/1 2(B) C23F-15/00(B) 
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Canada 

Publication Number: CA 2214275 A (Update 199831 E) 
Publication Date: 19980228 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE (ECKA-N) 
Inventor: SOMMER G OSTERTAG W KAUPP G 
Language: EN 

Application: CA 2214275 A 19970827 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 
Original IPC: C09C-1/64(A) C23C-14/58(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C23C-14/58(B) 

Germany 

PublicaUon Number: DE 19635085 Al (Update 199815 E) 
Publication Date: 19980305 

**Korrosionsstabile, durch Physical Vapor Deposition hergestellte Aluminiumpigmente und Verfahren zu 
deren Stabilisierung** 

Assignee: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke Carl Eckart GmbH Co., 90763 Fuerth, DE 
(ECKA-N) 

Inventor: Sommer, Guenter, Dipl.-Chem. Dr., 91207 Lauf, DE Ostertag, Werner, Dipl.-Chem. Dr., 67269 
Gruenstadt, DE Kaupp, Guenter, Dipl.-Chem. Dr., 91284 Neuhaus, DE 
Agent: LOUIS, POeHLAU, LOHRENTZ SEGETH, 823 19 Stamberg 
Language: DE (8 pages, 0 drawings) 

Application: DE 19635085 A 19960830 (Local application) 
Original IPC: C09C-1 /64(A) C08K-3/08(B) C09C-1 /64(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-3/08(B) C09C-1/64(B) 

Claim: * 1. Durch Physical Vapor Deposition (PVD) hergestellte Metallpigmente au f Aluminiumbasis, 
**dadurch gekennzeichnet,** dass alle nach der Zerkl einerung eines durch PVD erzeugten Metallfilms 
freiliegenden Metallflac hen, insbesondere die Bruchflachen, der Metallpigment-Partikel mit eine r 
passivierenden Schutzschicht belegt sind. |DE 59709334 G (Update 2003 29 E) 
Publication Date: 20030327 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZE PULVER-WERKE; DE (ECKA-N) 
Language: DE 

Application: DE 59709334 A 19970 321 (Local application) EP 1997104852 A 19970321 (Application) 

Priority : DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: EP 826745 A (Based on OP I patent ) 

Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/ 00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

European Patent Office 

Publication Number: EP 826745 A2 (Update 199813 B) 
Publication Date: 19980304 

**Korrosionsstabile, durch Physical Vapor Deposition hergestellte Aluminiumpigmente und Verfahren zu 
deren Stabilisierung Corrosion resistant aluminium pigments prepared by physical vapour deposition and 
process for their stabilization Pigments d'aluminium resistants a la corrosion prepares par depot physique 
de phase vapeur et procede pour les stabiliser** 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE CARL ECKART GMBH CO., 
Kaiserstrasse 30, D-90763 Fuerth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Sommer, Guenter, Dr., Kunigundenstrasse 33, 91207 Lauf, DE Ostertag, Werner, Dr., Oberer 
Bergelweg 2, 67269 Gruenstadt, DE Kaupp, Guenter, Dr., Am Steinberg 17a, 91284 Neuhaus, DE 
Agent: LOUIS, POeHLAU, LOHRENTZ SEGETH, Hauptstrasse 19, 82319 Stamberg, DE 
Language: DE (8 pages, 0 drawings) 
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Application: EP 1997104852 A 19970321 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Designated States: (Regional Original) AL AT BE CH DE DK ES FI FR GB GR IE IT LI LT LU LV MC 
NL PT RO SE SI 

Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

Original Abstract: Corrosion-resistant metal pigment based on aluminium produced by physical vapour 

deposition In metal pigments based on aluminium (Al), produced by physical vapour deposition (PVD). all 

exposed surfaces of the particles obtained by crushing the film, especially the fracture surfaces, are coated 

with a passivating protective layer. Also claimed is methods of producing corrosion-resistant pigments of 

this type. 

Claim: * 1. Durch Physical Vapor Deposition (PVD) hergestellte Metallpigmente au f Aluminiumbasis, 
dadurch gekennzeichnet, dass alle nach der Zerkleiner ung eines durch PVD erzeugten Metalifilms 
freiliegenden Metallflaechen, insbesondere die Bruchflaechen, der Metallpigment-Partikel mit einer p 
assivierenden Schutzschicht belegt sind. |EP 826745 Bl (Update 200314 E) 
Publication Date: 20030219 

**Korrosionsstabile, durch Physical Vapor Deposition hergestellte Aluminiumpigmente und Verfahren zu 
deren Stabi lisierung Corrosion resistant aluminium pigments prepared by physical v apour deposition and 
process for their stabilization Pigments d'alumini um resistants a la corrosion prepares par depot physique 
de phase vapeu r et procede pour les stabiliser** 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRON ZEPULVER-WERKE, CARL ECKART GMBH CO., 
Kaiserstrasse 30, D-90763 Furth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Sommer, Gunter, Dr., Kunigundenstrasse 33, 91207 Lauf, DE Ostertag, Werner, Dr., Oberer 
Bergelweg 2, 67269 Grunstadt, D E Kaupp, Gunter, Dr., Am Steinberg 17a, 91284 Neuhaus, DE 
Agent: LOUIS, POHLAU, LOHRENTZ SEGETH, Sonnleitenweg 29, 82335 Berg, DE 
Language: D E 

Application: EP 1997104852 A 19970321 (Local application) 
Designated States: (Regional Original) DE ES FR GB IT 

Original IPC: C09C-1/64(A) C 08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Curren t IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Claim: 1. Durch Physical Vapor Deposition (PVD) hergestellte Metallpigmente auf A luminiumbasis,die 
durch Zerkleinerung eines durch PVD erzeugten Metallf ilms **und wahrend des Zerkleinerungsvorgangs 
Oder im Anschluss daran stattfindende Passivierung** erhalten werden, **wodurch** alle nach der 
Zerkleinerung freiliegenden Metallflachen, insbesondere die Bruchflach en, der Metallpigment-Partikel 
mit einer gegen einen Angriff durch v^ass erige, insbesondere saure oder alkalische, Medien 
passivierenden Schutz schicht belegt sind. 1 .Aluminium-based metal pigments produced by physical 
vapour deposition ( PVD) and obtained by comminution of a metal film produced by PVD and pa 
ssivation taking place during the comminution operation or thereafter, whereby all metal surfaces exposed 
after comminution, especially the fr acture surfaces, of the metal pigment particles are covered with a prot 
ective layer providing passivation against attack by aqueous, especiall y acidic or alkaline, media. 
1 .Pigments metalliques a base d'aluminium prepares par depot physique en phase vapeur (DPV), qui sont 
obtenues pas concassage d un film metalliq ue obtenu par DPV et passivation intervenant au cours du 
processus de c oncassage, ou en addition a celui-ci, pigments dans lesquels toutes les surfaces metalliques 
degagees apres le concassage, en particulier les surfaces de rupture des particules de pigments metalliques 
sont recouve rtes d'une couche proteclrice passivante vis-a-vis d'une attaque par ag ents aqueux, en 
particulier acides ou alcalins. 

Spain 

Publication Number: ES 2 1 9 1 790 T3 (Update 200368 E) 
Publication Date: 20030916 

Assignee: ECKART GMBH & CO KG (ECKA-N) 
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Language: ES ' ' 

Application: EP 1997104852 A 19970321 (Application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: EP 826745 A (Based on OPI patent ) 

Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

Japan 

Publication Number: JP 10088026 A (Update 199824 E) 
Publication Date: 19980407 

**ALUMINUM-BASED METALLIC PIGMENT, PREPARATION THEREOF, USE THEREOF** 
Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE (ECKA-N) ECKART WERKE 
STANDARD BRONZEPULVER WERKE CARL ECKART GMBH CO 

Inventor: KAUPP GUENTER OSTERTAG WERNER DIPL CHEM DR SOMMER GUENTER 
Language: JA (7 pages, 0 drawings) 

Application: JP 1997229666 A 19970826 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 
Original IPC: C09C-1 /64(A) 
Current IPC: C09C-l/64(A) 

United States 

Publication Number: US 20010007696 A 1 (Update 200143 NCE) 
Publication Date: 20010712 

**CORROSION-STABLE ALUMINUM PIGMENTS AND PROCESS FOR THE PRODUCTION 
THEREOF** 

Assignee: KAUPP, GUNTER, NEUHAUS, DE (KAUP-I) OSTERTAG, WERNER, GRUNSTADT, DE 
(OSTE-I) SOMMER, GUNTER, LAUF, DE (SOMM-I) 

Inventor: KAUPP, GUNTER, NEUHAUS, DE OSTERTAG, WERNER, GRUNSTADT, DE SOMMER, 
GUNTER, LAUF, DE 

Agent: CHARLES R HOFFMANN ESQ, HOFFMANN BARON LLP, 6900 JERICHO TURNPIKE, 

SYOSSET, NY 
Language: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Division of application) US 1999323632 A 19990601 (Local 
application) 

Priority: US 1999323632 A 19990601 (Local application) 
Original IPC: B05D-3/12(A) B05D-7/00(B) C23C-16/00(B) 
Current IPC: B05D-3/12(A) B05D-7/00(B) C23C-16/00(B) 
Original US Class (main): 427216 
Original US Class (secondary): 427220 427327 427250 

Original Abstract: In aluminum-based metal pigments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subsequent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed after the operation of 
crushing the metal film and in particular fracture surfaces thereof are covered with a passivating protective 
layer to afford corrosion stability of those metal pigments. 

Claim: What is claimed is: 1. **!**. Aluminum-based metal pigment produced by physical vapor deposit 
ion (PVD) of a metal film and crushing thereof, * wherein all metal surfaces which are exposed after the 
step of crushi ng the metal film produced by PVD are covered with a passivating prot ective Iayer.|US 
20020168484 Al (Update 200277 E) 
Publication Date: 20021 1 14 

** Corrosion-stable aluminum pigments and process for the production thereof** 
Assignee: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke (ECKA-N) 

Inventor: Kaupp, Gunter, Neuhaus, DE Osteriag, Werner, Grunstadt, DE Sommer, Gunter, Lauf, DE 
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Agent: HOFFMANN BARON, LLP, 6900 JERICHO TURNPIKE, SYOSSET, NY, US 
Language: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Division of application) US 1999323632 A 19990601 
(Continuation of application) US 2002183889 A 20020627 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: US 6287695 A (Division of patent) US 6428846 A (Continuation of patent) 

Original IPC: B05D-3/12(A) C23C-14/00(B) 

Current IPC: B05D-3/12(A) C23C-14/00(B) 

Original US Class (main): 427600 

Original US Class (secondary): 427346 427250 

Original Abstract: In aluminum-based metal pigments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subsequent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed after the operation of 
crushing the metal film and in particular fracture surfaces thereof are covered with a passivting protective 
layer to afford corrosion stability of those metal pigments. 

Claim: What is claimed is: l.**l**. A process for producing a corrosion-stable aluminum-based metal 
pigment comprising: * producing an aluminum or aluminum-based alloy metal film by means of physical 
vapor deposition (PVD) and * subsequent crushing of the metal film by ultrasound or agitator where in the 
pigment obtained by the crushing operation is treated during s aid crushing of the metal film with at least 
one substance selected f rom the group consisting of phosphonic acids, phosphoric acids, phosp horic acid 
esters, organophosphites and derivatives of said substance s in the absence of a nitro-containing solvent to 
produce a passivati ng protective layer on the free metal surfaces of the pigment.|US 62 87695 Bl (Update 
200154 E) 

Publication Date: 2001091 1 

**Corrosion-sta ble aluminum pigments and process for the production thereof.** 

Assig nee: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke Carl Eckart GmbH Co., Furth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Kaupp, Gunter, Neuhaus, DE Ostertag, Wer ner, Grunstadt, DE Sommer, Gunter, Lauf, DE 

Agent: Hoffmann Baron, L LP 

Language: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Local applicat ion) 

Priority: DE 19635085 A 19960830 

Original IPC: B32B-5/16(A) 

Current IPC: B32B-5/16(A) 

Original US Class (main): 428403 

Original US CI ass (secondary): 428404 

Original Abstract: In aluminum-based metal pi gments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subs equent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed af ter the operation of 
crushing the metal film and in particular fractu re surfaces thereof are covered with a passivating 
protective layer t o afford corrosion stability of those metal pigments. 

Claim: 1 .Aluminum-based metal pigment comprising one or more layers of aluminum of aluminum alloy 
produced by physical vapor deposition (PVD) of a meta 1 film and subsequent crushing thereof, * wherein 
all non-planar metal surfaces which are exposed by the step o f crushing the metal film produced by PVD 
are covered with a passivat ing protective layer during the crushing of said metal film.jUS 6428 846 B2 
(Update 200254 E) 
Publication Date: 20020806 

**Corrosion-stabl e aluminum pigments and process for the production thereof.** 

Assigne e: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke Carl Eckart Co., Furth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Kaupp, Gunter, Neuhaus, DE Ostertag, Werner, Gr unstadt, DE Sommer, Gunter, Lauf, DE 

Agent: Hoffmann Baron, LLP 

Lang uage: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Division of applicati on) US 1999323632 A 19990601 (Local 
application) 
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Priority: DE 1963508 5 A 19960830 

Related Publication: US 6287695 A (Division of patent) 

Original IPC: C23C- 14/ 14(A) 

Current IPC: C23C-14/14(A) 

Original US CI ass (main): 427216 

Original US Class (secondary): 427220 427221 42725 0 427327 

Original Abstract: In aluminum-based metal pigments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subsequent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed after the operati on of 
crushing the metal film and in particular fracture surfaces the reof are covered with a passivating 
protective layer to afford corros ion stability of those metal pigments. 

Claim: LA process for producing a corrosion-stable aluminum-based metal pigment comprising * 
producing an aluminum or aluminum based alloy metal film by means of physical vapor deposition (pvd) 
and * subsequent crushing of the metal film by ultrasound or agitator * wherein the pigment obtained by 
the crushing operation is treated dur ing said crushing of the metal film with at least one substance selec 
ted from the group consisting of carboxylic acids, phosphomolybdic ac id, amines, amides and derivatives 
of said substances to produce a pa ssivating protective layer on the free metal surfaces of the pigment. 
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Corrosion-resistant metal pigment based on aluminium produced by physical vapour deposition - 
has passivating coating applied to all exposed surfaces, especially fracture surfaces, of particles 
during or after pulverisation, useful in paint, printing ink etc. 

Patent Assignee: ECKART GMBH & CO KG; ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER- 

WERKE; KAUPP G; OSTERTAG W; SOMMER G 

Inventors: KAUPP G; OSTERIAG W; OSTERTAG W; SOMMER G 
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Alerting Abstract: EP A2 

In metal pigments based on aluminium (Al), produced by physical vapour deposition (PVD), all exposed 
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surfaces of the particles obtained by crushing, the film, especially the fracture surfaces, are coated with a 
passivating protective layer. 

Also claimed is methods of producing corrosion-resistant pigments of this type. 

USE - The pigments are used in paints, lacquers, printing inks and plastics (all claimed). They are useful in 
e.g. car lacquers, inks for printing valuable documents and the production of holograms. 

ADVANTAGE - The fracture surfaces are very susceptible to corrosion if the particles are passivated 
before pulverisation. In a known method, the pigment is coated with a silane, which is then reacted with a 
polymer containing functional isocyanate groups. This method is applied only to pigments used in car 
lacquers and does not prevent corrosion at fracture surfaces, as it is used for coating the finished pigment. 
Pigments passivated after pulverisation are more resistant to corrosion, even in aggressive aqueous 
(especially acid or alkaline) or solvent-based media. 

International Classirication (Main): B05D-003/12, B32B-005/16, C09C-001/64, C23C-014/14 
(Additional/Secondary): B05D-007/00, B32B-027/08, B32B-027/30, C08K-003/08, C08K-009/02, 
C08K-009/08, C09C-001/00, C09D-01 1/00, C09D-007/12, C22C-021/08, C23C-014/00, C23C-014/24, 
C23C-014/34, C23C-014/58. C23C-016/00, C23C-022/03, C23C-022/24, C23C-022/40, C23C-022/66, 
C23F-01 1/12, C23F-O15/0O 

US Classification, Issued: 427216000, 427220000, 427327000, 427250000, 427600000, 427346000, 
427250000, 428403000, 428404000, 427216000, 427220000, 427221000, 427250000, 427327000 

Original Publication Data by Authority 

Australia 

Publication Number: AU 713234 B (Update 200006 E) 
Publication Date: 19991 125 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE; DE (ECKA-N) 
Inventor: KAUPP G OSTERTAG W SOMMER G 

Language: EN 

Application: AU 199730131 A 19970723 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: AU 9730131 A (Previously issued patent) 

Original IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C-14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/12(B) C23F-15/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C-14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-11/12(B) C23F- 1 5/00(B)|AU 
199730131 A (Update 199820 E) 
Publication Date: 19980305 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE (ECKA-N) 
Inventor: KAUPP G OSTERTAG W SOMMER G 
Language: EN 

Application: AU 199730131 A 19970723 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Original IPC: C09C-I/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C-14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/12(B) C23F-15/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) B32B-27/08(B) B32B-27/30(B) C22C-21/08(B) C23C-14/24(B) C23C- 14/34 
(B) C23C-22/03(B) C23C-22/24(B) C23C-22/40(B) C23C-22/66(B) C23F-1 1/12(B) C23F- 1 5/00(B) 
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Canada 

Publication Number: CA 2214275 A (Update 199831 E) 
Publication Date: 19980228 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE (ECKA-N) 
Inventor: SOMMER G OSTERTAG W KAUPP G 
Language: EN 

Application: CA 2214275 A 19970827 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 
Original IPC: C09C-1/64(A) C23C-14/58(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C23C- 14/58(3) 

Germany 

Publication Number: DE 19635085 Al (Update 199815 E) 
Publication Date: 19980305 

**Korrosionsstabile, durch Physical Vapor Deposition hergestellte Aluminiumpigmente und Verfahren zu 
deren Stabilisierung** 

Assignee: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke Carl Eckart GmbH Co., 90763 Fuerth, DE 
(ECKA-N) 

Inventor: Sommer, Guenter, Dipl.-Chem. Dr., 91207 Lauf, DE Ostertag, Werner, Dipl.-Chem. Dr., 67269 
Gruenstadt, DE Kaupp, Guenter, Dipl.-Chem. Dr., 91284 Neuhaus, DE 
Agent: LOUIS, POeHLAU, LOHRENTZ SEGETH, 82319 Stamberg 
Language: DE (8 pages, 0 drawings) 

Application: DE 19635085 A 19960830 (Local application) 
Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-3/08(B) C09C-1/64(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-3/08(B) C09C-1/64(B) 

Claim: * 1 . Durch Physical Vapor Deposition (PVD) hergestellte Metallpigmente au f Aluminiumbasis, 
**dadurch gekennzeichnet,** dass alle nach der Zerkl einerung eines durch PVD erzeugten Metallfilms 
freiliegenden Metallflac hen, insbesondere die Bruchflachen, der Metallpigment-Partikel mit eine r 
passivierenden Schutzschicht belegt sind. |DE 59709334 G (Update 2003 29 E) 
Publication Date: 20030327 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZE PULVER-WERKE; DE (ECKA-N) 

Language: DE 

Application: DE 59709334 A 19970 321 (Local application) EP 1997104852 A 19970321 (Application) 

Priority : DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: EP 826745 A (Based on OP I patent ) 

Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/ 00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

European Patent Office 

Publication Number: EP 826745 A2 (Update 199813 B) 
Publication Date: 19980304 

**Korrosionsstabile, durch Physical Vapor Deposition hergestellte Aluminiumpigmente und Verfahren zu 
deren Stabilisierung Corrosion resistant aluminium pigments prepared by physical vapour deposition and 
process for their stabilization Pigments d'aluminium resistants a la corrosion prepares par depot physique 
de phase vapeur et precede pour les stabiliser** 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE CARL ECKART GMBH CO., 
Kaiserstrasse 30, D-90763 Fuerth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Sommer, Guenter, Dr., Kunigundenstrasse 33, 91207 Lauf, DE Ostertag, Werner, Dr., Oberer 
Bergelweg 2, 67269 Gruenstadt, DE Kaupp, Guenter, Dr., Am Steinberg 17a, 91284 Neuhaus, DE 
Agent: LOUIS, POeHLAU, LOHRENTZ SEGETH, Hauptstrasse 19, 823 19 Stamberg, DE 
Language: DE (8 pages, 0 drawings) 
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Application: EP 1997104852 A 19970321 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Designated Slates: (Regional Original) AL AT BE CH DE DK ES FI FR GB GR IE IT LI LT LU LV MC 
NL PT RO SE SI 

Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

Original Abstract: Corrosion-resistant metal pigment based on aluminium produced by physical vapour 

deposition In metal pigments based on aluminium (Al), produced by physical vapour deposition (PVD), all 

exposed surfaces of the particles obtained by crushing the film, especially the fracture surfaces, are coated 

with a passivating protective layer. Also claimed is methods of producing corrosion-resistant pigments of 

this type. 

Claim: * 1. Durch Physical Vapor Deposition (PVD) hergestellte Metallpigmente au f Aluminiumbasis, 
dadurch gekennzeichnet, dass alle nach der Zerkleiner ung eines durch PVD erzeugten Metallfilms 
freiliegenden Metallflaechen, insbesondere die Bruchflaechen, der Metallpigment-Partikel mit einer p 
assivierenden Schutzschicht belegt sind. |EP 826745 Bl (Update 200314 E) 
Publication Date: 20030219 

**Korrosionsstabile, durch Physical Vapor Deposition hergestellte Aluminiumpigmente und Verfahren zu 
deren Stabi lisierung Corrosion resistant aluminium pigments prepared by physical v apour deposition and 
process for their stabilization Pigments d'alumini um resistants a la corrosion prepares par depot physique 
de phase vapeu r et procede pour les stabiliser** 

Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRON ZEPULVER-WERKE, CARL ECKART GMBH CO., 
Kaiserstrasse 30, D-90763 Furth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Sommer, Gunter, Dr., Kunigundenstrasse 33, 91207 Lauf, DE Ostertag, Werner, Dr., Oberer 
Bergelweg 2, 67269 Grunstadt, D E Kaupp, Gunter, Dr., Am Steinberg 17a, 91284 Neuhaus, DE 
Agent: LOUIS, POHLAU, LOHRENTZ SEGETH, Sonnleitenweg 29, 82335 Berg, DE 
Language: D E 

Application: EP 1997104852 A 19970321 (Local application) 
Designated States: (Regional Original) DE ES FR GB IT 

Original IPC: C09C-1/64(A) C 08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Curren t IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Claim: 1. Durch Physical Vapor Deposition (PVD) hergestellte Metallpigmente auf A luminiumbasis,die 
durch Zerkleinerung eines durch PVD erzeugten Metallf ilms **und wahrend des Zerkleinerungsvorgangs 
Oder im Anschluss daran stattfindende Passivierung** erhalten werden, **wodurch** alle nach der 
Zerkleinerung freiliegenden Metallflachen, insbesondere die Bruchflach en, der Metallpigment-Partikel 
mit einer gegen einen Angriff durch wass erige, insbesondere saure oder alkalische, Medien 
passivierenden Schutz schicht belegt sind. 1 .Aluminium-based metal pigments produced by physical 
vapour deposition ( PVD) and obtained by comminution of a metal film produced by PVD and pa 
ssivation taking place during the comminution operation or thereafter, whereby all metal surfaces exposed 
after comminution, especially the fr acture surfaces, of the metal pigment particles are covered with a prot 
ective layer providing passivation against attack by aqueous, especiall y acidic or alkaline, media. 
1 .Pigments metalliques a base d'aluminium prepares par depot physique en phase vapeur (DPV), qui sont 
obtenues pas concassage d*un film metalliq ue obtenu par DPV et passivation intervenant au cours du 
processus de c oncassage, ou en addition a celui-ci, pigments dans lesquels toutes les surfaces metalliques 
degagees apres le concassage, en particulier les surfaces de rupture des particules de pigments metalliques 
sont recouve rtes d'une couche protectrice passivante vis-a-vis d'une attaque par ag ents aqueux, en 
particulier acides ou alcalins. 

Spain 

Publication Number: ES 2191790 T3 (Update 200368 E) 
Publication Date: 20030916 

Assignee: ECKART GMBH & CO KG (ECKA-N) 
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Language: ES 

Application: EP 1997104852 A 19970321 (Application) 

Priority: DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: EP 826745 A (Based on OPI patent ) 

Original IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 
Current IPC: C09C-1/64(A) C08K-9/02(B) C08K-9/08(B) C09C-1/00(B) C09D-7/12(B) C09D-1 1/00(B) 

Japan 

Publication Number: JP 10088026 A (Update 199824 E) 
Publication Date: 19980407 

**ALUMINUM-BASED METALLIC PIGMENT, PREPARATION THEREOF, USE THEREOF** 
Assignee: ECKART-WERKE STANDARD BRONZEPULVER-WERKE (ECKA-N) ECKART WERKE 
STANDARD BRONZEPULVER WERKE CARL ECKART GMBH CO 

Inventor: KAUPP GUENTER OSTERTAG WERNER DIPL CHEM DR SOMMER GUENTER 
Language: JA (7 pages, 0 drawings) 

Application: JP 1997229666 A 19970826 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 
Original IPC: C09C-1/64(A) 
Current IPC: C09C-1/64(A) 

United States 

Publication Number: US 20010007696 Al (Update 200143 NCE) 
Publication Date: 20010712 

**CORROSION-STABLE ALUMINUM PIGMENTS AND PROCESS FOR THE PRODUCTION 
THEREOF** 

Assignee: KAUPP, GUNTER, NEUHAUS, DE (KAUP-I) OSTERTAG, WERNER, GRUNSTADT, DE 
(OSTE-I) SOMMER, GUNTER, LAUF, DE (SOMM-I) 

Inventor: KAUPP, GUNTER, NEUHAUS, DE OSTERTAG, WERNER, GRUNSTADT, DE SOMMER, 
GUNTER, LAUF, DE 

Agent: CHARLES R HOFmANN ESQ, HOFFMANN BARON LLP, 6900 JERICHO TURNPIKE, 

SYOSSET, NY 
Language: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Division of application) US 1999323632 A 19990601 (Local 
application) 

Priority: US 1999323632 A 19990601 (Local application) 
Original IPC: B05D-3/12(A) B05D-7/00(B) C23C-16/00(B) 
Current IPC: B05D-3/12(A) B05D-7/00(B) C23C-16/00(B) 
Original US Class (main): 427216 
Original US Class (secondary): 427220427327 427250 

Original Abstract: In aluminum-based metal pigments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subsequent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed after the operation of 
crushing the metal film and in particular fracture surfaces thereof are covered with a passivating protective 
layer to afford corrosion stability of those metal pigments. 

Claim: What is claimed is: 1. **]**. Aluminum-based metal pigment produced by physical vapor deposit 
ion (PVD) of a metal film and crushing thereof, * wherein all metal surfaces which are exposed after the 
step of crushi ng the metal film produced by PVD are covered with a passivating prot ective layer.|US 
20020168484 A 1 (Update 200277 E) 
Publication Date: 20021 1 14 

**Corrosion-stable aluminum pigments and process for the production thereof** 
Assignee: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke (ECKA-N) 

Inventor: Kaupp, Gunter, Neuhaus, DE Osteriag, Werner, Grunstadt, DE Sommer, Gunter, Lauf, DE 
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Agent: HOFFMANN BARON, LLP, 6900 JERICHO TURNPIKE, SYOSSET, NY, US 
Language: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Division of application) US 1999323632 A 19990601 
(Continuation of application) US 2002183889 A 20020627 (Local application) 
Priority: DE 19635085 A 19960830 

Related Publication: US 6287695 A (Division of patent) US 6428846 A (Continuation of patent) 

Original IPC: B05D-3/ 12(A) C23C-14/00(B) 

Current IPC: B05D-3/12(A) C23C-14/00(B) 

Original US Class (main): 427600 

Original US Class (secondary): 427346 427250 

Original Abstract: In aluminum-based metal pigments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subsequent crushing of the metal film metal surfaces w^hich are exposed after the operation of 
crushing the metal film and in particular fracture surfaces thereof are covered v^ith a passivting protective 
layer to afford corrosion stability of those metal pigments. 

Claim: What is claimed is: a process for producing a corrosion-stable aluminum-based metal 

pigment comprising: * producing an aluminum or aluminum-based alloy metal film by means of physical 
vapor deposition (PVD) and * subsequent crushing of the metal film by ultrasound or agitator where in the 
pigment obtained by the crushing operation is treated during s aid crushing of the metal film with at least 
one substance selected f rom the group consisting of phosphonic acids, phosphoric acids, phosp horic acid 
esters, organophosphites and derivatives of said substance s in the absence of a nitro-containing solvent to 
produce a passivati ng protective layer on the free metal surfaces of the pigment.|US 62 87695 B 1 (Update 
200154 E) 

Publication Date: 2001091 1 

**Corrosion-sta ble aluminum pigments and process for the production thereof.** 

Assig nee: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke Carl Eckart GmbH Co., Furth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Kaupp, Gunter, Neuhaus, DE Ostertag, Wer ner, Grunstadt, DE Sommer, Gunter, Lauf, DE 

Agent: Hoffmann Baron, L LP 

Language: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Local applicat ion) 

Priority: DE 19635085 A 19960830 

Original IPC: B32B-5/16(A) 

Current IPC: B32B-5/16(A) 

Original US Class (main): 428403 

Original US CI ass (secondary): 428404 

Original Abstract: In aluminum-based metal pi gments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subs equent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed af ter the operation of 
crushing the metal film and in particular fractu re surfaces thereof are covered with a passivating 
protective layer t o afford corrosion stability of those metal pigments. 

Claim: 1 .Aluminum-based metal pigment comprising one or more layers of aluminum of aluminum alloy 
produced by physical vapor deposition (PVD) of a meta 1 film and subsequent crushing thereof, * wherein 
all non-planar metal surfaces which are exposed by the step o f crushing the metal film produced by PVD 
are covered with a passivat ing protective layer during the crushing of said metal film.|US 6428 846 B2 
(Update 200254 E) 
Publication Date: 20020806 

**Corrosion-stabI e aluminum pigments and process for the production thereof.** 

Assigne e: Eckart-Werke Standard Bronzepulver-Werke Carl Eckart Co., Furth, DE (ECKA-N) 

Inventor: Kaupp, Gunter, Neuhaus, DE Ostertag, Werner, Gr unstadt, DE Sommer, Gunter, Lauf, DE 

Agent: Hoffmann Baron, LLP 

Lang uage: EN 

Application: US 1997910978 A 19970807 (Division of applicati on) US 1999323632 A 19990601 (Local 
application) 
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Priority: DE 1963508 5 A 19960830 

Related Publication: US 6287695 A (Division of patent) 

Original IPC: C23C-14/14(A) 

Current IPC: C23C-14/14{A) 

Original US CI ass (main): 427216 

Original US Class (secondary): 427220 427221 42725 0 427327 

Original Abstract: In aluminum-based metal pigments produced by physical vapor deposition of a metal 
film and subsequent crushing of the metal film metal surfaces which are exposed after the operati on of 
crushing the metal film and in particular fracture surfaces the reof are covered with a passivating 
protective layer to afford corros ion stability of those metal pigments. 

Claim: l.A process for producing a corrosion-stable aluminum-based metal pigment comprising * 
producing an aluminum or aluminum based alloy metal film by means of physical vapor deposition (pvd) 
and * subsequent crushing of the metal film by ultrasound or agitator * wherein the pigment obtained by 
the crushing operation is treated dur ing said crushing of the metal film with at least one substance selec 
ted from the group consisting of carboxylic acids, phosphomolybdic ac id, amines, amides and derivatives 
of said substances to produce a pa ssivating protective layer on the free metal surfaces of the pigment. 
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